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TI - Homolq)tic Ir(III) complexes, useful as functional materials in the 

electronics industry, are prepared by reaction of an Ir (III) containing 
reactant containing at least one diketonate structural unit with a 
bicyclic compound. 
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NOVELTY - Homoleptic Ir(III) complexes are prepared by reaction 
of an Ir (III) containing reactant containing at least one diketonate 
structural unit with a bicyclic compound. 

DETAILED DESCRIPTION - Homoleptic Ir(III) complexes (I) of 
formula (1) are prepared by reaction of an Ir (III) containing reactant 
containing at least one diketonate structural unit of formula (2) 
excluding compounds of formula (1) with a bicyclic compoimd of 
formula (3). 

CyD = a cyclic group having at least one donor atom by which the 
cyclic group is bonded to the metal and is optionally substituted by R, 



and CyD and CyC are covalently bonded to each other; 

CyC = a cyclic group containing one carbon atom that is bonded to 

the metal and optionally substituted by R; 

R = H, F, CI, Br, I, N02, CN, 1-20C (cyclo)alkyl or alkoxy optionally 
having non-neighboring CH2 groups replaced by -0-, -NR1-, 
CONR2-, -C0-0-, -CR1=CR1- or -CC- optionally substituted by F or 
4-14C (hetero)aryl optionally substituted by nonaromatic R whereby a 
further mono- or polycyclic, aliphatic or aromatic ring system is 
optionally formed; 

Rl, R2 = H or 1-20C aliphatic or aromatic hydrocarbon; 
R4,R5 = 1-20C (cyclo)alkyl optionally having non-neighboring CH2 
groups replaced by -0-, -S-, -NR1-, C0NR2-, -C0-0-, -CR1=CR1- 
or -CC- optionally substituted by F or 3-14C aromatic or is a 3-20C 
(hetero) aryl or ORl ; 

R6 = 1-20C alkyl optionally having non-neighboring CH2 groups 
replaced by -0-, -S-, -NR1-, C0NR2-, -C0-0-, -CR1=CR1- or -CC- 
optionally substituted by F or 3-14C aromatic or is a 3-20C (hetero) 
aryl. 

USE - The homoleptic iridium (III) complexes (I) are useful as 
functional materials in the electronics industry as color forming 
components in organic light emitting diodes. 
ADVANTAGE - The complexes (I) are prepared in high purity and 
yield. (Dwg.0/0) 
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(54) Bezeichnung: Verfahren zur Herstellung von hochreinen Organo-lridium-Verbindungen 

(57) Zusammenfassung: Die voriiegende Erfindung be- 
schreibt ein Verfahren zur Herstellung von hochreinen 
tris-ortho-metallierten Organo-lridium-Verbindungen und 
derartig reine metallorganische Verbindungen - speziell 
Verbindungen der d°-Metalle - die in naher Zukunft als 
Wirkkomponenten (= Funktionsmaterialien) in einer Reihe 
von verschiedenartigen Anwendungen, die im weitesten 
Sinne der Elektronikindustrie zugerechnet werden kOnnen, 
Einsatz als farbgebende Komponenten finden konnen. 
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Beschreibung 

[0001] Metallorganische Verbindungen - speziell Verbindungen der d®-Metalle - werden in naher Zukunfl als 
Wirkkomponenten (= Funktionsmaterialien) in einer Reihe von verschiedenartigen Anwendungen, die im wei- 
testen Sinne der Elektronikindustrie zugerechnet werden kdnnen, Einsatz als farbgebende Komponenten fin- 
den. 

[0002] Bei den auf rein organischen Komponenten basierenden Organischen-Elektrolumineszenz-Vorrich- 
tungen (atig. Beschreibung des Aufbaus siehe: US 4.539,507 und US 5,151.629) bzw. deren Einzelbauteilen, 
den Organischen-Lichtenf)ittrerenden-Dioden (OLEDs) bzw. auch Polymeren Lichtemlttierenden-Dioden 
(PLEDs) ist die Markteinfuhnjng bereits erfolgt, wie die erhaitlichen Auto-Radios mit "Organischem Display" 
der Firma Pioneer bzw. ein Rasierer der Firma Philips, das ein PLED-Display, enthSlt. Weitere derartige Pro- 
dukte stehen kurz vor der Einfuhrung. Trotz allem sind hier noch deutliche Verbessemngen natig urn diese Dis- 
plays zu einer echten Konkurrenz zu den derzeit marktbeherrschenden FIQsslgkristailanzeigen (LCD) zu ma- 
chen bzw. diese zu uberflQgeln. 

[0003] Eine Entwicklung hierzu, die sich in den letzten Jahren abzeichnet, ist der Einsatz von metallorgani- 
schen Komplexen, die Phosphoreszenz statt Fluoreszenz zeigen [M. A. Baldo, S. Lamansky, P. E. Burrows, M. 
E. Thompson, S. R. Fondest, Applied Physics Letters, 9999, 75, 4-6]. 

[0004] Aus theoretischen Spin-statlstischen GrQnden ist unter Ven^vendung metallorganlscher Verbindungen 

eine bis zu vierfache Energie- und Leistungseffizienz mGglich. Ob sich diese neue Entwicklung durchsetzen 
wird, hangt zum einen stark davon ab, ob entsprechende Device-Kompositionen gefunden werden kGnnen, die 
diese Vorteile (Triplett-Emission = Phosphoreszenz gegenuber Singulett-Emission = Fluoreszenz) auch in den 
OLEDs umsetzen konnen. Als wesentliche Bedingungen fur praktische Anwendung sind hier insbesondere 
eine hohe operative Lebensdauer, eine hohe Stabilitat gegenuber Temperaturbelastung und eine niedrige Ein- 
satz- und Betriebsspannung, um mobile Applikationen zu ermdglichen, zu nennen. 

[0005] Zum anderen mu& der efflziente chemisch-synthetische Zugang zu den entsprechenden, hochreinen 
Organo-lridium-Verbindungen gegeben sein. Dies ist insbesondere unter Berucksichtigung des Iridiumpreises 
von maRgebender Bedeutung fur die wirtschaftliche Nutzung der genannten Verbindungsklasse. 

[0006] In der Literatur sind mehrere Verfahren zur Darstellung von tris-ortho-metallierten Organo-lridium-Ver- 
bindungen beschrieben worden. Die allgemeinen Zugangswege, die durch diese erreichten Ausbeuten und 
Ihre Nachteile sind im folgenden kurz am Grundkdrper der genannten Verbindungsklasse, dem 
fac-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl-KC]-iridium(lll), dargelegt. 

[0007] Ausgehend von hydratisiertem lridium(lll)-chlorid und 2-Phenylpyridin wurde fac-Tris[2-(2-pyridi- 
nyl-KN)phenyl-KC]-iridium(lll), nach aufwendigen chromatographischen Reinigungsverfahren, in etwa 10%iger 
Ausbeute erhalten [K. A. King, P. J. Spellane, R. J. Watts, J. Am. Chem. Soc, 1985, 107, 1431-1432]. 

[0008] K. Dedeian et al. beschreiben ein Verfahren ausgehend von lridium(lll)-acetylacetonat und iz-Phenyl- 
pyridin nach dem fac-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl-KC]-iridium(lll) In 45% iger Ausbeute erhalten wurde. Ana- 
log zum oben genannten Verfahren muS auch bei diesem Verfahren das Produkt durch chromatographische 
Verfahren von Verunreinigungen befreit werden, wobei hier - bedingt durch das Ldslichkeitsverhalten - halo- 
genlerte Kohlenwasserstoffe zum Einsatz kommen [K. Dedeian, P. I. Djurovich. F. O. Garces. G. Carlson, R. J. 
Watts inorg. Chem, 1991, 30, 1685-1687]. 

[0009] In einem dritten bekannten Verfahren wird Di-|j-chlorotetrakis[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl-KC]di-iridi- 
um(lll), welches zun§chst In ca. 72%-iger Ausbeute aus hydratisiertem lridium(lll)-chlorid und 2-Phenylpyridin 
dargestellt werden muB [S. Spouse, K. A. King, P. J. Spellane , R. J. Watts J. Am. Chem. Soc, 1984, 106, 
6647], als Edukt verwendet. Diese wird dann mit 2-Phenylpyridin und zweifach molaren Mengen an Sil- 
ber-trifluormethansulfonat bezogen auf das DI-p-chlorotetrakis[2-(2-pyridlnyl-KN)phenyl-KC]di-irldium(lll) um- 
gesetzt. Nach chromatographischer Aufeinigung erhalten die Autoren Tris[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl-KC]-iridi- 
um(lll) in 75%iger Ausbeute [M. G. Colombo, T. C. Brunold, T. Riedener. H. U. Gudel Inorg, Chem., 1994, 33, 
545-550]. Neben der chromatographischen Aufreinigung, die wiederum mit Hilfe von halogenierten Kohlen- 
wasserstoffen erfolgt, ist die VenA/endung von zweifach molaren Mengen an Silber-trifluormethansulfonat be- 
zogen auf das DI-|j-chlorotetrakis[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl-KC]di-iridium(lll) nachteilig. 

[0010] Das bis dato beste Verfahren wurde von P. StdBel et al.. WO 021060910 beschrieben. Dieses Verfah- 
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ren, bestehend aus der Umsetzung von lridium(lll)acetylacetonat bzw. eines ahnlichen 1,3-Diketo-chelat-kom- 
plexes, mit einer entsprechenden Pyridin-aryl Oder -heteroaryl-Verbindung in Gegenwart eines dipolar proti- 
schen Losemittels unter starkem Erhitzen fur langere Zeit {> 20 h), ergibt sehr gute Ausbeuten (bis zu 96%) 
und ebenfalls sehr gute Reinheiten (> 99,9%). 

[0011] Die Beschreibung in dieser Offenbarung ist sehr gut; bei Wiederholungsversuchen konnten die ent- 
sprechenden Angaben auch reproduziert werden; es fiel jedoch auf, dass in unregelmaliigen Abstanden bzw. 
bei anderen Liganden die Synthese teilweise schlechter und unter UmstSnden gar nicht mehr funktionierte. Die 
Ursache hierfur war lange unktar. 

[0012] In der nachfolgend aufgefuhrten Tabelle sind diese Literaturangaben zur besseren Ubersicht gegenQ- 
bergestellt, inklusive des in Beispiel 1 durchgefuhrten Vergleichsexperiments. 





Zitat 1 


Zitat 2 


Zitat 3 


Zitat 4 






Literatur 


Vergleichsexp. 




Beispiel 2 


Edukte 


IrCU 


lr(acac)3 


Ir(acac)3 


tlr(ppy)2CI]2 


lr(acac)3 




2-Phenyl- 
pyridin 


2-Phenyl- 
pyridin 


2-Phenylpyridin 


2-Phenyl- 
pyridin 

AgOjSCFs 


2-Phenyl- 
pyridin 


Ldsungsmittel 


2-Ethoxy- 
ethanol / 
Wasser 


Ethylenglykol 


Etliylenglyl(ol 


Keines 


Ethylenglykol 


Temperatur 




196«-198'C 


196'-198»C 


110"C 


RQckfiuQ 




Konzentration 
an Iridium- 
Edukt 


0.03 mol/L 


0.02 mol/L 


0.02 mol/L 




0.1 mol/L 


Molares 
Verhaltnis von 
Iridium-Edukt 
zu2- 

Phenylpyridin 


1 :4 


1 : 6.3 


1 :6.3 


1 : 15 


1:10 


Reaktionszeit 


24 h 


10 h 


10 h 


24 h 


60 h 


Ausbeute 


ca. 10% 
als Nebenprodukt 

von 

[lr(p-CI)(ppy)]2 


45% 


39.3-44.0% 


75% 


92-96% 


Reinheit nach 
HPLC 


Keine Angabe 


Keine 
Angabe 


94.0-96.0% 


Keine Angabe 


>99.9% 



Tabelle 1 Literaturvergleich von bekannten Darstellungsverfahren. 

Zitat 1: K. A. King. P. J. Spellane, R. J. Watts, J. Am. Chem. Soc. 1985, 107, 1431-1432. S. Spouse, K. A. King. 
R J. Spellane, R. J. Watts, J. Am. Chem. Soc, 1984, 106. 6647-6653. 

Zitat 2: K. Dedeian, R I. Djurovich, F. O. Garces, G. Carlson, R. J. Watts Inorg, Chem, 1991. 30, 1685-1687. 
Zitat 3: M. G. Colombo, T. C. Brunold, T. Riedener, H. U. GOdel Inorg. Chem, 1994, 33. 545-550. 
Zitat 4 R StdQel. et al., WO 021060910 

[0013] Aus diesem Uberbtick ist einfach zu entnehmen, dass das Verfahren gemSK Zitat 4 den anderen be- 
kannten Verfahren deutlich uberlegen ist. Jedoch ergibt sich dabei das oben geschilderte Problem der schlech- 
ten Ausbeute bzw. der teilweise auftretenden Nicht-Reproduzierbarkeit bzw. Probleme bei Ubergang zu ande- 
ren Liganden. 
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[0014] Es wurde nun uberraschend gefunden, dass ein Verfahren-wie es welter unten beschrieben ist-aus- 
gehend von Ir-Komptexen bzw. Mischungen derartiger Komplexe, welche zwar Acetylacetonat- bzw. Diketo- 
nat-Liganden besitzen, welche aber nicht die hohe Symmetrie des lridium(lll)acetylacetonat aufweisen, deut- 
lich bessere Ausbeuten bzw. kurzere Reaktionszeiten aufweisen, als das Verfahren gemail Zitat 4. AuQerdem 
konnten damit v. a. die geschilderten "unerkiarlichen" Reproduzierbarkeitsprobleme beseitigt, und die Ausbeu- 
ten fur weitere Ligandensysteme eindrucksvoll erhdht werden. 

[0015] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung homoleptischer lr(lll) Kom- 
plexe der Fennel (I), 




J3 



Formel (I) 

worin 

CyD ist eine zyklische Gruppe, die mindestens ein Donoratom. bevorzugt Stickstoff Oder Phosphor, enthdit 
uber welches die zyklische Gruppe an das Metall gebunden ist, und die wiederum ein oder mehrere Substitu- 
enten R tragen kann. Die Gruppen CyD und CyC sind uber eine kovalente Bindung mit einander verbunden. 
CyC ist eine zyklische Gruppe die ein KohlenstofFatom enthalt uber welches die zyklischen Gruppe an das Me- 
tall gebunden ist und die wiederum ein oder mehrere Substituenten R tragen kann; 

R ist gleich oder verschieden bei jedem Auftreten H, F, CI, Br, I, NO2, CN, eine geradkettige oder verzweigte 
Oder cyclische AlkyI- oder Alkoxygruppe mit 1 bis 20 C-Atomen, wobei ein oder mehrere nicht benachbarte 
CHj-Gruppen durch -0-, -S-, -NR^-, oder -CONR^- , C0-0-. -CH=CH- oder-CsC- ersetzt sein konnen und wo- 
bei ein Oder mehrere H-Atome durch F ersetzt sein kOnnen, oder eine Aryi- oder Heteroarylgruppe mit 4 bis 14 
C-Atomen, die durch einen oder mehrere, nicht aromatische Reste R substituiert sein kann; wobei mehrere 
Substituenten R, sowohl am selben Ring als auch an den beiden unterschledllchen Ringen zusammen wieder- 
um ein weiteres mono- oder polycyclisches Ringsystem aufspannen k<)nnen; 

R^ und R^ sind gleich oder verschieden, H oder ein aliphatischer oder aromatischer Kohlenwasserstoffrest mit 
1 bis 20 C-Atomen, 

gekennzeichnet durch den Einsatz eines lridium(lll)-haltigen Eduktes, das mindestens eine Diketonat-Struktu- 
reinheit der Formel (II) enthalt. 




Formel (II) 
worin 

R^ ist gleich oder verschieden bei jedem Auftreten, eine lineare oder verzweigte Alkylgruppe mit 1-20 Kohlen- 
stoffatomen, wobei ein oder mehrere nicht benachbarte CHj-Gruppen durch -0-, -S-, -NR^-, oder -CONR^- , 
CO-0-, -CH=CH- Oder -C=C- ersetzt sejn kGnnen und wobei ein oder mehrere H-Atome durch F Oder aroma- 
tische Gruppen ersetzt sein kdnnen, oder eine Aryl- und/oder Heteroarylgruppe mit 3-20 Kohlenstoffatomen, 
Oder ein Alkoholat 0R\ 

R^ R® sind gleich oder verschieden bei jedem Auftreten, eine lineare oder verzweigte Alkylgruppe mit 1-20 
Kohlenstoffatomen, wobei ein oder mehrere nicht benachbarte CHj-Gruppen durch -0-, -S-, -NR^-, oder 
-CONR^- , C0-0-, -CH=CH- oder -CsC- ersetzt sein kdnnen und wobei ein oder mehrere H-Atome durch F 
Oder aromatische Gruppen ersetzt sein kCnnen, oder eine Aryl- und/oder Heteroarylgruppe mit 3-20 Kohlen- 
stoffatomen, 

ausgenommen homoleptische Diketonat-Komplexe der Formel (II) und Verbindungen der Fomiel (II) die zwei 
LIganden der Formel (III) enthalten, 
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DCy 



CCy 
Formel(lll) 

wobei die Reste CyC und CyD in Formel (III) die unter Formel (I) genannte Bedeutungen haben, 
mit einer Verbindung der Formel (IV) 

DCy 



H — CCy 



Formel(IV) 

worin die Reste CyD und CyC die unter Formel (I) genannten Bedeutungen haben. 

[0016] Das bei der Umsetzung entstehende Diketon wird mittel bekannter Methoden abgetrennt und die Ziel- 
verbindung isollert. 

[0017] Das erfindungsgemaf^e Verfahren wird durch das Schema 1 erldutert. 

Schema 1 : 



Ir-Edukt 



DCy 



H— CCy 



DCy 
CCy 



Formel (IV) 



Formel (I) 



[0018] Weitere erfindungsgemd&e lridium(lll)-haltige Edukte sind dadurch gekennzeichnet, dass sie eine 
Struktur gemSB der Formel (V) enthalten, 

~ m 




Formel(V) 

wobei das Iridiummetall 6-fach koordiniert ist von den vier Sauerstoffatomen der Diketonat-Liganden und zwei 
einzdhnigen Liganden, die entweder anionisch (X) Oder neutral (Y) sein kOnnen. Die einzdhnigen LIganden 
kannen cis Oder trans zueinander stehen. 
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[0019] Bevorzugte erfindungsgemal^e lndium(lll)-haltige Edukte enthalten eine Verbindung gemaQ der For- 
mel (V) worin X ein Chlorid-, Bromid-, lodid-Anlon 1st. 

[0020] Besonders bevorzugte lridium(lll)-haltige Edukte enthalten eine Verbindung der Fonmel (XI) 

I- r-1 + 




Formel (XI) 

wobei R^ R^ die unter Formel (I) und (II) angegebenen Bedeutungen haben und X gleich oder verschieden 
bei jedem Auftreten ein CI-, Br-, l-Anion ist und E ein Alkalikation. Ammonium- oder Phosphoniumion ist. 

[0021] Ebenfalls bevorzugt sind lridium(lll)-haltige Edukte, die eine Struktur der Formel (VI) enthalten. 

m 




Formel (VI) 

wobei R^, R^ R^die unter Formel (II) angebenen Bedeutungen haben und wobei Z als ein zweizclhniger Ligand, 
chelatisierend am Iridium gebunden ist, und entweder ein neutraler Ligand Z° wie z. B. Bipyridin ist oder ein 
monoanlonischer zweizdhniger Ligand wie z. B. Picolinat, oder ein dianionischer gebundener Ligand Z^ wie 
z. B. Oxalat ist. 



[0022] Bevorzugt sind erfindungsgemSde lridium(lll)-haltige Edukte, die Strukturen gemdH der Fomiel (VII) 
enthalten. 
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m 



Formel(VII) 

worin R^, R^, R® die unter Formel (II) angebenen Bedeutungen haben und der Ligand Z, statt wie in Formel (VI) 
chelatisierend, Oberbmckend gebunden ist, so dass mehrere Iridium-Metallatome, die zugleich von zwei Dike- 
tonat-Liganden koordinlert werden, zu oligomer- (o ^ 2) und polymerartigen Strukturen (o bis zu 100000) ver- 
bunden werden. Je nach Wahl zwischen neutralen. monoanionischen und dianionischen zweizdhnigen Ligan- 
den Z, sowie zwischen neutralen und monoanionischen einzdhnigen Liganden als Endgruppen G, ergeben 
sich Strukturen, die mehrfach positiv oder negativ geladen sind. 

[0023] Ebenfalls bevorzugt sind erfindungsgem^Ke lridium(lll)-haltige Edukte, die Strukturen gemdd der For- 
mel (VIII) enthalten 




m 



Formel (VIII) 

[0024] Worin der zweizdhnige uberbruckend gebundene Ligand Z, der neutral (Z°), monoanionisch (Z^) Oder 
dianionisch (Z^) sein kann, zwei Iridium-Metallatome verbindet, die bereits von zwei chelatisierend gebunde- 
nen Diketonat-Llganden koordinlert werden und jeweils noch an einen einzdhnigen neutralen oder anionischen 
Liganden (G) gebunden sein kdnnen. 

[0025] Durch geeignete Wahl der Liganden Z und G ergeben sich Strukturen gemd& der Formel (VIII), die ein- 
oder zweifach negativ,. wie auch ein- oder zweifach positiv oder neutral sein kdnnen. Der zweizdhnige Ligand 
Z und der einzdhnige Ligand G k5nnen cis oder trans zueinander am Iridium-Metall gebunden sein. 

[0026] Bevorzugt sind erfindungsgemSQe lridlum(lll)-haltige Edukte, die Strukturen gemdfi der Formel (IX) 
enthalten. 
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-J2 



Formel (IX) 

[0027] Die zweizdhnigen Liganden Z sind Uber zwei Iridium-Metallatome QberbrQckend gebunden. Das Iridi- 
um ist des weiteren von vier Sauerstoffatomen der Diketonatliganden koordiniert, und worin die Reste R^, R^ 
die unter Formel (II) angebenen Bedeutungen haben. 

[0028] Besonders bevorzugt sind lridium(lll)-haltige Edukte, die Strukturen gemdS Fomriel (VI), (Vlt), (Vllt) 
Oder (IX) enthalten, dadurch gekennzeichnet, dass die neutralen zweizdhnigen Liganden 7? gleich oder ver- 
scliieden bei jedem Auftreten Bipyridin, Phenanthrolin, Ethytendiamin, Propylendiamin oder 2-, 3- bzw. 4-Ami- 
nopyridin sind. 

[0029] Ebenfalls besonders bevorzugt sind lridium(lll)-haltige Edukte, die Strukturen gemSB Formel (VI), 
(VII). (VIII) Oder (IX) enthalten, dadurch gekennzeichnet. dass die monoanionischen zweizihnigen Liganden 
gleich oderverschieden bei jedem Auftreten Acetylacetonat, Carboxylatwiez.B. Formiat, Acetat, Propionat, 
Picolinat, Aminocarboxylat wie z.B. 2-Aminoacetat oder 3-Aminopropionat, 1-Ketoalkoholate wie z.B. Tropolo- 
nat, Benzoin, Azid, Cyanat, Isocyanat, Thiocyanat oder Isothiocyanat sind. 



[0030] Ebenfalls besonders bevorzugt sind lridium(lll)-haltige Edukte, die Strukturen gemdii der Fonnel (Vt), 
(VII), (VIII) Oder (IX) enthalten, in denen die dianionischen zv^eizahnigen Liganden Z^.Oxalat, Maleonat, Phtha- 
lat. iso-Phthalat, Terephthalat, Oxid oder Peroxid sind. 

[0031] DarUberhinaus sind ebenfalls bevorzugte erfindungsgemd&e lridium(lll)-haltige Edukte die Strukturen 
gemSK der Formel (X) enthalten. 



Q 




Q 

Fornnel (X) 



[0032] Wobei Q in diesem lridium(tll)-haltigen Edukten gemSB der Formel (X) ein monoanionischer einzdhni- 
ger Ligand X Ist. 

[0033] Besonders bevorzugt sind lridium(lll)-haltige Edukte, die Strukturen gemSfi der Formel (X) enthalten, 
wobei Q ein Chlorid-, Bromid- oder todid-lon ist oder ein Diketonat, das uber das Kohlenstoffatom zwischen 
den beiden Keto-Kohlenstoffatom an das Metalt gebunden ist. 
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[0034] Besonders bevorzugt sind lridium(lll)-haltige Edukte. die Strukturen gemaB der Formel (V). (VII), (VIII) 
und/oder (IX) enthalten und worin X bei jedem Auftreten gleich oder verschieden ein monovalentes Anion wie 
OH", Cr. Br, r. SCN", CN-, SH- SeH*. Alkoholat. Nitraf, Carboxylat der Formel R^COO*. Cyclopentadienid 
(C5H5-) Oder Hydrid (H") ist. 

[0035] Ebenfalls besonders bevorzugt sind lridium(lll)-haltige Edukte. die Strukturen gemafi der Formel (V), 
(VII) und/oder (VIII) enthalten und worin Y bei jedem Auftreten gleich oder verschieden ein neutraler einz§hni- 
ger Ligand wie HjO, H2S, ein Dialkylsulfid der Formel (R^)2S, ein Dialkylsulfoxid (R^)2S0, NH3, ein Amin der 
Formel N(R^)3. Pyridin, Chinolin, CO. ein Phosphin der Formel P(R^)3. ein Phosphinoxid der Fomiel 0P(R^)3, 
ein Arsin der Formel As(R^)3 oder ein Phosphit der Formel P(0R^)3 ist. 

[0036] Erfindungsgema&e lridium(lll)-haltige Edukte sind ebenfalls Gemische von mindestens 2 Iridi- 
um(lll)-haltigen Edukten die Strukturen der Formel (II). (V) bis (XI) enthalten. 

[0037] Mit der hier eriauterten Synthesemethode lassen sich lridium(lll)-Komplexe gemaB der Formel (I) un- 
ter anderem aus den im folgenden dargestellten lridium(lll)-haltigen Edukten (1) bis (12) herstellen. 
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Edukt (2) 
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Na 




CI 

^ CI ^ 


Na 


OSMej 

a 


Edukt(IO) 


Edukt(11) 


Edukt(12) 



0038] Erfindungsgemd&e Reaktionsmedien sind hochsiedende dipolar-protische LOsungsmittel wie Ethylen- 
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glykol Oder Propylenglykol, bzw. auch hdhere DIole oder Polyalkohole, wie z.B. Glycerin, bzw. auch Polye- 
ther-alkohole wie Polyethylenglykole, beispielsweise PEG600 und PEG 1000, sowie deren veretherte Analoga 
wIe z.B. Triethylenglykoldimethylether oder Poly-(ethytengtykol)-dimethylether, sowie NMP. 

[0039] ErfindungsgemdQ wird die Umsetzung in einem Temperaturbereich von 1 0O^'C bis 250''C durchgefOhrt. 

[0040] Erfindungsgemdl^ liegt die Konzentration des lrtdium(lll)-haltigen Edukts im Bereich von 0.05 bis 1 .00 
molar. 



[0041] Das erfindungsgema&e molare Verhaltnis des Iridium (lll)-haltigen Edukts, Liganden gemaK der For- 
mel (IV) betrSgt 1 :4 bis 1 :20, bevorzugt ist ein Verhaltnis von 1 :6 bis 1:15, besonders bevorzugt ist ein Verhalt- 
nis von 1:8 bis 1:12. 

[0042] Die bevorzugte Konzentration des Edukts der Formel (IV) liegt im Bereich von 0.50 bis 10.00 molar, 
besonders bevorzugt im Bereich von 0.80 bis 2.50 molar. ErfindungsgemSR wird die Reaktion innerhalb von 
20 bis 120 h durchgefuhrt, bevorzugt im Bereich von 30 bis 60 h, Eine Unterschreitung der genannten Reakti- 
onszeit kann einen unvollstandigen Umsatz des eingesetzten lridium(lll)-haltigen Edukts zur Folge haben, was 
zu Ausbeuteverlusten und zu Verunreinigung des Produkts mit lridium(lll)-haltigen Edukt oder Zwischenstufen 
fOhrt. 

[0043] Wie In Tabelle 3 anhand der Beispiel (1-6) demonstriert, sind einige der Verbindung gemad der Formel 
(I) uber ein dem bisherigen Stand der Technik gemaSen Verfahren nur in sehr moderaten Ausbeuten und Rein- 
heiten erhaitlich. Das erfindungsgemaBe Verfahren erdffnet teils erst den Zugang zu lridium(lll)-Komplexen ge- 
mas der Forniel (I). 

Tabelle 3: 



Beispiel 


Ligand 


Ir GehaK 
(gew%) 


Iridium(lll)- 
haitiges Edukt 


Ausbeute 


Reinheit 


r 


ppy 


39,29 


lr(acac)3 


65.2-67.5% 


>98%ig 


2* 


ppy 


39,69 


Na[lr(acac)2Cl2] 


90.1-93.6% 


>99.9%ig 


3** 


plq 


39,29 


lr(acac)3 


40.3-42.8% 


>99.0%ig 


4** 


piq 


39,69 


Nla[lr(acac)2Cl2) 


87.9-91.7% 


>99.8%ig 


5** 


btp 


39.29 


lr(acac)3 


52.3 - 55.4% 


>37.4%ig 


6" 


btp 


39.69 


Na[lr(acac)2Cl2l 


86.9 - 89.7 % 


>99.1%ig 



** 40hbei 180X 

•**Ppy (2-Phenylpyridin), btp (2-Ben20thiophen-2yl-pyridin-2-enylpyridin). Piq (1- 
Phenylisochinolin) 

[0044] Daher sind ein weiterer Gegenstand dieser Erfindung homoleptische lr(lll) Komplexe der Forniel (I), 



'DCy 
XCy 



Formel (I) 

worln CyD, CyC, R, und R^ die oben unter Formel (I) genannten Bedeutungen haben, dadurch gekennzeich- 
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net. dass sie durch das oben beschriebene Verfahren erhalten wurden. 

[0045] Die vorliegende Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele naher eriautert, ohne jedoch diese 
auf die Beispiele einschranken zu wollen. Dem Fachmann auf dem Gebiet der organischen Synthese sollte es 
hiermit ohne weitere erfinderische TStigkeit mdglich sein. an weiteren Systemen - wie oben beschrieben - die 
erfindungsgemd&en Umsetzungen durchzufOhren. 

1. Synthese von tris-ortho-metallierten Organo-lridium-Verbindungen: 

[0046] Die nachfolgenden Synthesen wurden bis zur Aufarbeitung unter einer trockenen Rein-StickstofFatmo- 
sphare oder-Argonatmosphare unter Verwendung sorgfaltig getrockneter LGsungsmittel durchgefuhrt. Die ver- 
wendeten Edukte wurden bei ALDRICH [Ethylenglykol], [ABCR]Na[lr(acac)2Cl2]. lridium(ltl)acetylacetonat 
[Her^us]. 

[0047] Die Liganden 1-Phenylisochinolin, 2-Phenylpyridin, 2-Benzothiophen-2-yl-pyridin wurden nach litera- 
turbekannten Methoden durch Suzuki-Kupplung aus der entsprechenden Boronsdure und 2-Brompyridin bzw. 
1-Chlorisochinolin hergestellt. 

Beispiel 1: fec-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl-KC]-iridium(lll) 

Vergleichsbeispiel nach: P. StdBel, et al., WO 02/060910 

[0048] Zu 100 ml entgastem Ethylenglykol wurden 4.90 g (10.0 mmol) lridium(lll)acetylacetonat und 15.52 g 
= 14.3 ml (100 mmol) 2-Phenylpyridin gefugt. Die Suspension wurde unter gutem ROhren 40 h unter RuckfluS 
(200°'210''C Olbadtemperatur) erhitzt. Nach Abkuhlen auf Raumtemperatur wurde zu der Reaktionsmischung, 
die das Produkt fac-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl'KC]Hridium(tll) in Form eines gelben, feinkristallinen Nieder- 
schlags enthielt, unter Ruhren eine Mischung aus 240 ml Ethanol und 60 ml w^driger 1 N SalzsSure gegossen. 
Nach 5 minutigem Ruhren wurde uber eine Glasfilternutsche (P3) abgesaugt, der gelbe, feinkristalline Nieder- 
schlag wurde drei mal mit 30 ml eines Gemischs aus Ethanol und w^Kriger 1 N Salzsdure (4:1, v:v) und fUnf 
mal mit 30 ml eines Gemisch von Ethanol und Wasser (1:1, v:v) und 5 mal mit 30 ml Ethanol gewaschen und 
anschieSend im Hochvakuum 5 h bei 80°C und 2 h 200°C getrocknet. 

Die Ausbeute - bei einer Reinheit von > 98% nach NMR - betrug 4.27-4.42 g entsprechend 65.2-67.5 %. 
NMR (CDCl3):[ppm] = 7.84 (m, 3 H), 7.58 (m, 6 H), 7.48 (m, 3 H), 6.82 (m, 6 H), 6.69 (m, 6 H). 

Beispiel 2fac-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)phenyl-KC]-iridium(llt) 

[0049] Durchfdhrung analog zu Beispiel 1 , wobei lridium(lll)acetylacetonat durch 4.84 g Na[lr(acac)2Cl2] (Ge- 
halt Ir 39,69%) (10.0 mmol) ersetzt wurde. 

Die Ausbeute - bei einer Reinheit von > 99.9% nach HPLC - betrug 5.90-6.13 g entsprechend 90.1-93.6%. 
NMR (CDCI3): [ppm] = siehe Beispiel 1 

Beispiel 3 fac-Tris[2-(2-isochinolinyl-KN)phenyl-KC]-iridium(lll) 

[0050] Zu 100 ml entgastem Ethylenglykol wurden 4.90 g (10.0 mmol) lridium(lll)acetylacetonat und 20.53 g 
(100 mmol) 1-Phenylisochlnolin gefUgt. Die Suspension wurde unter gutem RUhren 40 h unter RtickfluB (180X 
Olbadtemperatur) erhitzt. Nach Abkuhlen auf Raumtemperatur wurde zu der Reaktionsmischung, die das Pro- 
dukt fac-Tris[2-(2-isochinolinyl-KN)phenyl-KC]-iridium(lll) in Form eines roten, feinkristallinen Niederschlags 
enthielt, unter Ruhren eine Mischung aus 240 ml Ethanol und 60 ml wdKriger 1 N Salzsaure gegossen. Nach 
5 minutigem Ruhren wurde uber eine Glasfilternutsche (P3) abgesaugt, der rote, feinkristalline Niederschlag 
wurde drei mal mit 30 ml eines Gemischs aus Ethanol und wSSriger 1 N Salzsaure (4:1, v:v) und funf mal mit 
30 ml eines Gemisch von Ethanol und Wasser (1:1, v:v) und 5 mal mit 30 ml Ethanol gewaschen und anschie- 
Bend im Hochvakuum 5 h bei 80''C und 2 h 200X getrocknet. 

Die Ausbeute - bei einer Reinheit von > 99.0% nach HPLC - betrug 3.24-3.46 g entsprechend 40.3-42.8 %. 
^N NMR (CDCI3): [ppm] = 8.96 (m. 3 H). 8.19 (m. 3 H), 7.73 (m. 3 H). 7.63 (m, 6 H). 7.15 (d. 3 H), 7.10 (d, 3 H). 
6.97 (m, 6 H), 6:86 (m. 3 H). 

Beispiel 4 fac-tris[2-(1-isochinolinyl-KN)phenyl-KC]-iridium(lll) 

[0051] Durchfuhrung analog zu Beispiel 3, wobei lridium(lll)acetylacetonat durch 4.84 g Na[lr(acac)2Cl2] (Ge- 
halt Ir 39,69%) (10.0 mmol) ersetzt wurde. 
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Die Ausbeute - bei einer Reinheit von > 99,8% nach HPLC - betmg 7.08-7.38 g entsprechend 87.9-91.7 %. 
NMR (DMSO): [ppm] = siehe Beisplel 3. 

Beispiel 5 fac-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)benzo[b]thien-3-yl-KCJ-iridlum(lll) 

[0052] Zu 100 ml entgastem Ethylenglykol wurden 4.90 g (10.0 mmol) lridium(lll)-acetylacetonat und 21.13 g 
(100 mmol) 2-Ben20thien-2-ylpyridin gefugt. Die Suspension wurde unter gutem Ruhren 40 h unter RuckfluB 
(180X Olbadtemperatur) erhitzt. Nach Abkuhlen auf Raumtemperatur wurde zu der Reaktionsmischung, die 
das Produktfac-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)ben2o[b]thien-3-yl-KC]-iridium(lll) in Form eines rotbraunen. feinkristalli- 
nen Niederschlags enthielt, unter Ruhren eine l\^ischung aus 240 ml Ethanol und 60 ml wafiriger 1 N Salzsdure 
gegossen. Nach 5 minutigem RQhren wurde uber eine Glasfiltemutsche (P3) abgesaugt, der rotbraune, fein- 
kristalline Niederschlag wurde drei mal mit 30 ml eines Gemischs aus Ethanol und waBriger 1 N Salzsaure (4:1 , 
v:v) und fUnf mal mit 30 ml eines Gemisch von Ethanol und VN^sser (1:1, v:v) und 5 mal mit 30 ml Ethanol ge- 
waschen und anschieRend im Hochvakuum 5 h bei 80°C und 2 h 200^*0 getrocknet. 
Die Ausbeute - bei einer Reinheit von > 37.4% nach HPLC - betrug 4.30-4.66 g entsprechend 52.2-65.4 %. 

Beispiel 6 fac-Tris[2-(2-pyridinyl-KN)ben2o[b]thien-3-yl-KC]-iridium(lll) 

[0053] Durchfuhrung analog zu Beispiel 3, wobei lridium(lll)acetylacetonat durch 4.84g Na[lr(acac)2Cl2] (Ge- 
halt Ir 39.69%) (1 0.0 mmol) ersetzt wurde. 

Die Ausbeute - bei einer Reinheit von > 99.1 % nach HPLC - betrug 7.15-7.38 g entsprechend 86.9-89.7 %. 
^H NMR (CD2CI2): [ppm] = 7.73 (m, 3 H). 7.53 (m. 6 H). 7.35 (m. 3 H), 7.05 (m. 3 H). 6.76 (m. 3 H), 6.63 (m, 3 
H). 6.56 (m. 3 H). 

. . Patentanspriiche 
1 . Verfahren zur Herstellung homoleptischer Ir(lll) Komplex der Formel (1), 




J3 



Formel (I) 

worin 

CyD ist eine zyklische Gruppe, die mindestens ein Donoratom, bevorzugt Stickstoff Oder Phosphor, enth§lt 
Qber welches die zyklische Gruppe an das Metall gebunden ist, und die wiederum ein oder mehrere Substitu- 
enten R tragen kann. Die Gruppen CyD und CyC sind uber eine kovalente Bindung mit einander verbunden. 
CyC ist eine zyklische Gruppe die ein Kohlenstoffatom enth^lt uber welches die zyklischen Gruppe an das Me- 
tall gebunden ist und die wiederum ein oder mehrere Substituenten R tragen kann; 

R ist gleich oder verschieden bei jedem Auftreten H, F, CI, Br. I, NOj, CN, eine geradkettige oder verzweigte 
Oder cyclische AlkyI- oder Alkoxygnjppe mit 1 bis 20 C-Atomen, wobei ein oder mehrere nicht benachbarte 
CH2-Gnjppen durch -0-, -S-, -NR^-, oder -CONR^-, C0-0-, -CH=CH- oder -C=C- ersetzt sein konnen und wo- 
bei ein Oder mehrere H-Atome durch F ersetzt sein kdnnen, oder eine Aryl- oder Heteroarylgruppe mit 4 bis 14 
C-Atomen, die durch einen oder mehrere, nicht aromatische Reste R substltulert sein kann; wobei mehrere 
Substituenten R, sowohl am selben Ring als auch an den beiden unterschiedlichen Ringen zusammen wieder- 
um ein weiteres mono- oder polycyclisches Ringsystem aufspannen kdnnen; 

R^ und R^ sind gleich oder verschieden, H oder ein aliphatischer Oder aromatischer Kohlenwasserstoffrest mit 
1 bis 20 C-Atomen, 

gekennzeichnet durch den Einsatz eines lridium(lli)-haltigen Eduktes, das mindestens eine Diketonat-Struktu- 
reinheit der Formel II enthdit, 
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Ir 



Formel (II) 



worm 



1st glelch Oder verschieden bei jedem Auftreten, eine lineare Oder ist gleich oder verschieden bei jedem 
Auftreten, eine lineare oder verzweigte Alkylgruppe mit 1-20 Kohlenstoffatomen, wobei ein oder mehrere nicht 
benachbarte CHj-Gruppen durch -0-, -S-, -NR^-, oder-CONR^-. C0-0-. -CH=CH- oder-C=C- ersetzt sein k6n- 
nen und wobei ein oder mehrere H-Atome durch F oder aromatische Gruppen ersetzt sein k6nnen, oder eine 
Aryl- und/oder Heteroarylgruppe mit 3-20 Kohlenstoftatomen, oder ein Alkoholat 0R\ 
R^, R® sind gleich oder verschieden bei jedem Auftreten, eine lineare oder verzweigte Alkylgruppe mit 1-20 
Kohlenstoffatomen, wobei ein oder mehrere nicht benachbarte CHj-Gruppen durch -0-. -S-, -NR^-, oder 
-CONR^- , C0-0-, -CH=CH- oder -C=C- ersetzt sein kGnnen und wobei ein oder miehrere H-Atome durch F 
Oder aromatische Gruppen ersetzt sein kdnnen, oder eine Aryl- und/oder Heteroarylgruppe mit 3-20 Kohlen- 
stoffatomen, 

ausgenommen homoleptische Diketonat-Komplexe der Formel (II) und Verbindungen der Fomiel (IQ die zwel 
Liganden der Formel (III) enthalten, 

DCy 

CCy 
Formel(lll) 

wobei die Reste CyC und CyD in Formel (III) die unter Fomiel (I) genannte Bedeutungen haben, 
mit einer Verbindung der Formel (IV) 



H^-CCy 
Formel(IV) 

worin die Reste CyD und CyC die unter Formel (I) genannten Bedeutungen haben. 

2. Verfahren gemd& Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass das lridium(ili)-haltige Edukt eine Struktur 
gemdd der Fomneln (V) enth^lt. 



DCy 



m 




2 



Formel (V) 

wobei die Symbole R^. R^, R^ die Bedeutungen wie in Anspruch 1 haben, 
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X ein monovalentes Anion ist, 

Y ein neutraler einzahniger Ligand ist, 

nO, 1.2, 

m 1-. 0. 1+. 

3. Verfahren gemaf^ Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass das lridium(lll)-haltige Edukt eine Struktur 
gemaG der Fomriel (VI) enthdit. 

m 




Formel(VI) 

4. Wobei R'** R^ die Bedeutungen wie in Anspmch 1 haben, und wobei 
Z gleich Oder verschieden bei jedem Auftreten 

7? ein neutraler zwelz^hniger Ligand, 

ein monoanionischer zweizahniger Ligand, 
Oder Z^ ein dianionischer zweizahniger Ligand ist, 
m1+.0. 1-. 

5. Verfahren gemdfl Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass das lridium(lll)-haltige Edukt eine Struktur 
gemdH der Formet (VI I) enthSlt. 




O ^ 



m 



Formel (VII) 

wobei R"*' R^, R® und Z die Bedeutungen wie in Anspruch 1 und Anspruch 3 haben, 

G gleich oder verschieden bei jedem Auftreten entweder ein monovalentes Anion X oder ein neutraler einzdh- 

niger Ligand Y ist, 

n, pO,1, 

0 Obis 100000, 

m (0 + 2)+ bis (o + 2)-. 

6. Verfahren gema& Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet. dass das iridium(lll)-haltige Edukt eine Struktur 
gemaB der Formel (VIII) enthSIt, 
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m 



n P 



Formel (VIII) 

wobei die Symbole und Indizes R^ R^ G, Z, n und p die Bedeutungen wie in Anspruch 1 ,3 und 4 haben, und 
m2+, 1+, 0, 2-ist. 

7. Verfahren gemSB Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass das lridium(lll)-haltige Edukt eine Struktur 
der Formel (IX) enthait. 



m 




Formel (IX) 

wobei die Symbole R\ R^, R^, R^ R® und Z die Bedeutungen wie in Anspruch 1 und 3 haben und worin 
m2+, 1+, 0, 1- 2-ist. 

8. Verfahren gemd& Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass das lridium(lll)-haltige Edukt eine Struktur 
gemSB der Formel (X) enthait 




Formal (X) 

9. Wobei die Symbole R\ R^ R"^, R^ R® die Bedeutungen wie in Anspruch 1 haben und wobei 
Q gleich oder verschieden bei jedem Auflreten ein monovalentes Anion X ist. 



10. Verfahren gem^K einem oder mehreren der AnsprQche 2. 4 und 5 dadurch gekennzeichnet, dass das 
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lridium(lll)-haltlge Edukt eine Verbindung der Formel (V). (VII). (VIII) und/ Oder (IX) enthait und wobei Symbole 
und Indlzes R^, R*, R®, Y, Z, m, n, o und p die in Anspruch 1, 3 und 4 angegebenen Bedeutungen haben und 

X bei jedem Auftreten gleich Oder verschieden ein monovalentes Anion wie OH", Cr, Br, 1", SCN", CN*, SH", 
SeH', Alkoholat, Nitraf", Carboxylat der Formel R^COO', Cyclopentadienid (C5H5*) Oder Hydrid (H") ist. 

11 . Verfahren gemaB einem oder mehreren der Anspruche 2, 4 und 5 dadurch gekennzeichnet, dass das 
lrldium(lll)-haltige Edukt eine Verbindung der Formel (V), (VII), und/ oder (VIII) enthait und wobei Symbole und 
Indlzes R\ R^, R^, R^ R^, X, Z, m, n, o und p die in Anspnjch 1, 3 und 4 angegebenen Bedeutungen haben 
und Y bei jedem Auftreten gleich oder verschieden ein neutraler einzahniger Ligand wie HjO. HjS, ein Dialkyl- 
sulfid der Fomnel (R^)2S, ein Dialkylsulfoxid (R^)2S0. NH3. ein Amin der Formel N(R^)3, Pyridin. Chinolin. CO, 
ein Phosphin der Formel P(R^)3, ein Phosphinoxid der Formel. 0P(R^)3. ein Arsin der Formel As(R^)3 oder ein 
Phosphit der Formel P(0R^)3 ist. 

12. Verfahren gemaB einem oder mehreren der Anspruche 3, 4, 5 und 6 dadurch gekennzeichnet, dass 
das lridium(lll)-haltige Edukt eine Verbindung der Formel (VI), (VII), (VIII) und/ oder (IX) enthait und wobei Sym- 
bole und Indizes R\ R^ R^ R^ R® , X, Y, m, n, o und p die in Anspruch 1, 3 und 5 angegebenen Bedeutungen 
haben und Z° bei jedem Auftreten gleich oder verschieden ein neutraler zweiz^hniger Ligand wie Bipyridin, 
Phenanthrolin, Ethylendiamin, Propylendiamin oder 2-, 3- bzw. 4-Aminopyridin ist. 

13. Verfahren gemaf^ einem oder mehreren der Anspruche 3, 4, 5 und 6 dadurch gekennzeichnet, dass 
das lridium(lll)-haltlge Edukt eine Verbindung der Formel (VI). (VII). (VIII) und/oder (IX) enthdit und wobei Sym- 
bole und Indizes R\ R^, R^, R^ R® , X, Y, m, n, 0 und p die in Anspruch 1, 3 und 5 angegebenen Bedeutungen 
haben und Z^ bei jedem Auftreten gleich oder verschieden ein monoanionischer zweizahniger Ligand Diketo- 
natwiez.B. Acetylacetonat, Carboxylat wie z.B. Formiat, Acetat, Propionat, Picolinat, AmInocarboxylatwiez.B. 
2-Aminoacetat oder 3-Aminopropionat, 1-Ketoalkoholate wie z.B. Tropolonat, Azid, Cyanat, Isocyanat. Thiocy- 
anat oder Isothtocyanat ist. 

14. Verfahren gema& einem oder mehreren der Anspruche 3, 4. 5 und 6 dadurch gekennzeichnet, dass 
das lridlum(lll)-haltige Edukt eine Verbindung der Formel (VI), (VII), (VIM) und/ oder (IX) enthait und wobei Sym- 
bole und Indlzes R\ R^, R"*, R^, R® , X, Y, m, n, 0 und p die in Anspruch 1, 3 und 5 angegebene Bedeutung 
haben und Z^ bei jedem Auftreten gleich oder verschieden ein monoanionischer zweizahniger Ligand oder ein 
monoanionischer einzahniger Ligand wie Acetylacetonat, Acetat ist. 

15. Verfahren gemSB einem oder mehreren der AnsprOche 3, 4, 5 und 6 dadurch gekennzeichnet, dass 
das lridium(lll)-haltige Edukt eine Verbindung der Formel (VI), (VII), (VIII) und/ oder (IX) enthait und wobei Sym- 
bole und Indizes R\ R^ R"*, R^, R^ , X, Y, m, n, o und p die in Anspruch 1 , 3 und 6 angegebenen Bedeutungen 
haben und Z^ bei jedem Auftreten gleich oder verschieden ein dianionischer zweizahniger Ligand wie Oxatat. 
Maleonat, Phthalat, iso-Phthalat, Terephthalat, Oxid oder Peroxid ist. 

16. Verfahren gemaR Anspruch 1 und/oder Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, 
dass das lridium(lll)-haltige Edukt ein Verbindung gemaS der Formel (X) enthait, 

wobei R\ R^, R'*, R^, R® die in Anspruch 1 angegebenen Bedeutungen haben und Q CI, Br, I oder ein Diketonat 
ist. 

17. Verfahren gemaB Anspruch 1 und/oder Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 

dass das lridlum(lll)-haltlge Edukt eine Verbindung gemaB der Formel (V) enthait, 

wobei R\ R^ R"*, R^ R® die in Anspruch 1 angegebenen Bedeutungen haben und X gleich oder verschieden 
bei jedem Auftreten ein CI-, Br-, l-Anion ist. 

18. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprQche 1, 2 und/oder 16, dadurch gekennzeichnet, 
dass das lridium(lll)-haltige Edukt eine Verbindung der Formel (XI) enthait. 
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Formel (XI) 

wobei R\ R^, R^, R^ R^ die in Anspruch 1 angegebenen Bedeutungen haben und X gleich Oder verschieden 
bei jedem Auftreten ein CI-, Br-, l-Anion ist und E ein Alkalikation, Ammonium- oder Phosphoniumion ist. 

19. Verfahren gemaS einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass das 
eingesetzte lridium(ill)-haltiges Edukt ein Gemisch von mindestens 2 lridjum(ili)-haltjgen Edukten der Formel 
(II). (V) bis (XI) enthSlt. 

20. Homoleptische Ir(lll) Komplexe der Formel (I), 
.DCy 




Formel (I) 
worin 

CyD ist eine zyklische Gruppe, die mindestens ein Donoratom, bevorzugt Stickstoff oder Phosphor, enthdit 
uber welches die zyklische Gruppe an das Metall gebunden ist, und die wiederum ein oder mehrere Substitu- 
enten R tragen kann. Die Gruppen CyD und CyC sind uber eine kovalente Bindung mit einander verbunden. 
CyC ist eine zyklische Gruppe die ein Kohlenstoff enthdit Uber welches die zyklischen Gruppe an das Metall 
gebunden ist und die wiederum ein oder mehrere Substituenten R tragen kann. 

R sind gleich oder verschieden bei jedem Auftreten F, CI, Br, NO2, CN. eine geradkettige oder verzweigte oder 
cyclische AlkyI- oder Alkoxygruppe mit 1 bis 20 C-Atomen, wobei ein oder mehrere nicht benachbarte 
CHa-Gruppen durch -0-, -S-, -NR^-, Oder -CONR^- , C0-0-, -CH=CH- oder -C^C- ersetzt sein konnen und wo- 
bei ein Oder mehrere H-Atome durch F ersetzt sein kdnnen, oder eine Aryl- oder Heteroarylgmppe mit 4 bis 14 
C-Atomen, die durch einen oder mehrere, nicht aromatische Reste R substituiert sein kann; wobei mehrere 
Substituenten R, sowohl am selben Ring als auch an den beiden unterschiedlichen Ringen zusammen wieder- 
um ein weiteres mono- oder polycyclisches Ringsystem aufspannen kOnnen; 

R^ und R^ sind gleich oder verschieden, H oder ein aliphatischer oder aromatischer Kohlenwasserstoffrest mit 
1 bis 20 C-Atomen, dadurch gekennzeichnet, dass sie durch ein Verfahren gemSH einem oder mehreren der 
AnsprQche 1 bis 15 erhalten wurden. 

Es folgt kein Blatt Zeichnungen 
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